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RESUMO

Albuquerque, Luiz Roberto Marques. Efeito da temperatura do ar de secagem e dos
agentes encapsulantes no microencapsulamento de 6leo de laranja em leito de jorro e em
secador por atomizagdo. 2002. 48p. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos). Instituto de Tecnologia, Departamento de Tecnologia de Alimentos,

Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro, Seropédica, RJ, 2002.

Neste estudo foi avaliado o encapsulamento de dleo de laranja em leito de jorro e em secador por atomizacao
com o objetivo de avaliar, em diferentes temperaturas, a influéncia de diferentes agentes encapsulantes nas
caracteristicas das microcapsulas formadas nos dois equipamentos. Para tal, foi utilizada uma emulséao
contendo 46% (p/p) de sdlidos totais de matriz encapsulante, 10 % (p/p) de 6leo de laranja e 44% (p/p) de
agua. As matrizes encapsulantes se constituiram em formulacGes de misturas de maltodextrina (20DE),
Capsul® e goma arabica. As temperaturas utilizadas no leito de particulas inertes fluidizadas foram 40, 60 ou
80°C e no secador por atomizacgdo, 190°C. As analises do material encapsulado em leito de jorro, indicam
influéncia da temperatura e dos agentes encapsulantes na taxa de retencdo do dleo de laranja; este dltimo
efeito também foi verificado no secador por atomizacdo. As formulages contendo Capsul® exibiram melhor
desempenho no secador por atomizacéo, (190°C) e no leito de jorro nas temperaturas de 60 e 80°C. A analise
morfologica das microcapsulas obtidas nos dois secadores, indicou diferencas na superficie das capsulas
obtidas. Estas diferencas morfoldgicas parecem ter ligacdo direta com as caracteristicas de cada processo,
considerando formulacéo, temperatura e tipo de equipamento de secagem.

Palavras-chave: Leito de jorro. Secador por atomizagdo. Microencapsulamento. Oleo de laranja.
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ABSTRACT

Albuquerque, Luiz Roberto Marques. The effects of temperature and different
encapsulating agents in microcapsulation of orange oil in spouted bed dryers and spray
dryers: 2002. 48p. Dissertation. (Master Science in Science and Food Technology).
Instituto de Tecnologia, Departamento de Tecnologia de Alimentos, Universidade
Federal Rural do Rio de Janeiro, Seropedica, RJ, 2002.

In this research the orange essential oil encapsulation process in spouted bed dryers and spray
dryers was evaluated. The effects of temperature variations and different encapsulating agents
in microcapsules formation were also determined. The experiments were carried out at 40, 60
and 80 C, when the spouted bed dryer was used, and at 190 C, when the process was
performed in the spray dryer. The encapsulating emulsion composition consisted of 10 %
(w/w) of essential orange oil, 46 % (w/w) of encapsulating agent and 44 % (w/w) of water.
The encapsulating agents evaluated were prepared blending malt dextrin (20DE), Capsul® and
gum arabic. The microscopic analysis of the microcapsules obtained in the spouted bed dryer
show that both, the temperature and the encapsulating emulsion composition, affect the
orange essential oil retention rate. It was also observed that the encapsulating agent
composition affects the microcapsules formation and orange essential oil retention rate, when
the process was carried out in the spray dryer. The results obtained allowed to conclude that
the encapsulating blends containing Capsul® reached better performance in temperatures
above 60 °C, in both equipments. The analysis of the microcapsules microscopic pictures
show that the product obtained in the spouted bed dryer is morphologically different from that
obtained in the spray dryer. The differences observed could be attributed to temperature and
encapsulating blend composition variations. It was possible to verify that the equipment
applied in encapsulation process also affected the microcapsules morphological properties.

Key words: Spouted bed, spray dryers. Microencapsulation. Essential orange oil.
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1. INTRODUCAO

Os primeiros estudos sobre encapsulamento tiveram inicio a partir de 1930 com o
desenvolvimento de papéis de copia sem carbono realizado por National Cash Register Co.
(JACKSOM & LEE, 1991). Em 1950 foram desenvolvidas pesquisas sobre
encapsulamento para producdo de capsulas de 6leo de laranja, de gasolina e de metais. O
microencapsulamento de materiais liquidos, sélidos ou gasosos, € uma técnica amplamente
aplicada em diversos setores tais como: industrias de alimentos, de cosméticos,
farmacéutica, de tintas, agropecuaria e outras.

Os objetivos finais que se pretende alcangar com o0 microencapsulamento sdao 0s mais
variados possiveis. Podemos afirmar que o que impulsiona a utilizacdo desta tecnologia é a
protecdo do material encapsulado, seja ele liquido, solido ou gasoso, contra acdo de
agentes externos como: luz, pH, oxigénio atmosférico e qualquer outra substancia que
possa modificar as qualidades do material encapsulado, e a forma, o tempo, a quantidade e
o local em que esse material serd liberado “release”, e que segundo WHORTON (1995), ¢
a caracteristica mais importante de todas.

Ha uma grande quantidade de substancias que podem ser usadas para promover 0
encapsulamento, denominadas agentes encapsulantes. As mais utilizadas pela industria de
alimentos sdo os amidos comestiveis (polissacarideos encontrados nas células vegetais)
entre eles estdo os amidos modificados, tais como maltodextrinas, ciclodextrinas e o
Capsul (doravante denominado capsul®). Outros agentes naturais utilizados no
encapsulamento sdo, entre outros: goma arabica, alginato de sodio, gelatina, albumina,
caseina, cera de abelha, cera de carnatba (SHAHIDI & HAN, 1993).

As diferentes técnicas atualmente utilizadas para o microencapsulamento de diferentes
tipos de substancias, utilizando materiais encapsulantes variados, sdo fruto da necessidade
das industrias em desenvolver novos produtos que combinem eficiéncia e qualidade,
caracteristicas cada vez mais exigidas pelos consumidores.

Dentre as técnicas atualmente utilizadas para o microencapsulamento a secagem por
atomizacdo é a mais empregada, devido ao seu baixo custo e grande variedade de
substancias que podem ser encapsuladas por este processo.

Novas técnicas de microencapsulamento tém surgido, entre elas destaca-se a secagem de
suspensdes em leito fluidizado, em especial a secagem em leito de jorro de particulas
inertes. Esta técnica ja foi testada no encapsulamento de 6leo de cravo (eugenol) (SILVA,
1999) e de laranja (SOUZA et al. 1999), que normalmente sdo encapsulados por
atomizacdo; o0s resultados demonstraram que esta técnica € vidvel para o
microencapsulamento de 6leos, no entanto hd necessidade de realizar mais estudos para
caracterizar adequadamente o material encapsulante e as condi¢Ges de operacao. Assim, 0S
objetivos deste trabalho sdo avaliar a influéncia da temperatura e do material encapsulante
no microencapsulamento de 6leo de laranja em leito de jorro e comparar os resultados com
aqueles obtidos em secador por atomizacao (spray dryer).
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2. REVISAO DE LITERATURA

2.1 Encapsulamento

O encapsulamento € um processo fisico em que minusculas particulas ou materiais
biorreativos, solidos, liquidos ou gases, sdo recobertos por uma fina camada de filmes
poliméricos (KIM & MORR, 1996; DIAN et al., 1996; JACKSON & LEE, 1991; DZIEZAK,
1988; THIES, 1987).

Substéncias de diferentes origens tém sido encapsuladas com objetivos e aplicagdes
especificos. De um modo geral, propGe-se 0 microencapsulamento para promover protecdo de
compostos contra efeitos de luz, umidade, oxigénio, para modificar a caracteristica fisica do
material (liquido para s6lido), para reduzir a volatilidade e/ou inflamabilidade de liquidos ou
solidos, promover a liberacdo controlada do material ativo, mascarar sabor amargo de
compostos, promover o aumento da vida de prateleira evitando a oxidagdo de substancias,
separar materiais biorreativos, diminuir a toxicidade e possivel rompimento por cisalhamento
(BUFFO & REINECCIUS, 2000; DIAN et al. 1996; JACKSON & LEE, 1991; WERNER,
1980).

A necessidade de confinar substancias que contém o principio ativo (PA) de interesse
para atingir os objetivos acima, pode ser encontrada em diferentes areas, indicando que o
dominio de aplicagdo do encapsulamento é bastante abrangente. No Quadro 1 sdo
apresentados exemplos de aplicagdes tipicas de encapsulamento relacionadas as diversas areas
(BARBOSA, 2000).

Quadro 1. Aplicacdes tipicas de encapsulamento (continua)

Area de dominio Aplicacédo

_ Medicamento de efeito retardado,
Farmacia Vetorizacdo-marcagdo de um 6rgéo e liberacdo especifica do PA, vacinas
monodoses, mascaramento de gosto.

Protecdo do PA nas formulagdes quando da utilizacéo,

Cosmetica Efeito retardado nos processos de penetracao,
Apresentacao do produto do ponto de vista do marketing.
Protecdo e/ou liberacdo do PA (aromas, corantes, probiéticos, oOleos,
_ enzimas),
Agro-alimentar Disponibilidade (flash de aspartame),

Bioreator (enzima + componente da particula).

Complemento alimentar (aminoécidos para herbivoros, probiéticos),
Tratamento terapéutico monodose

Veterinaria Mascaramento do gosto, do odor (raticida),
Inseminacéo artificial

Formulagdo seca de inseticidas volateis,

Fitosanitario Formulagdo de fungicida para madeira e para conservacdo de livros,
aplicacdo persistente de PA em meio desfavoravel (herbicidas em culturas
submersas).

Meio Ambiente Tratamento de agua.
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Quadro 1. Continuacéo

Pinturas (estabilizacdo de pigmentos, de cargas; incorporacdo de

antimanchas),

Quimica Tintas (autocopiante sem carbono, odorizantes, termocromo), adesivos,
tecidos (odorizantes, antibacteriano, termocromo)

Produtos de grande Estabilizacdo do PA na férmula (perfumes, bactericidas, branqueamento),
Consumo liberacdo prolongada (esponjas bacterianas, roupa de cama anti-odor,

anti-mofo).

BARBOSA (2000)

A motivacgéo para o encapsulamento de determinadas substancias se alia aos objetivos
pretendidos, sejam eles de imobilizacdo, protecéo, liberagdo controlada ou funcionalizagé&o.
Esses objetivos podem ser atingidos isoladamente ou simultaneamente, isto é, o
encapsulamento de uma determinada substancia pode servir para protegé-la do ambiente (luz,
calor, O, pH), a0 mesmo tempo disponibiliza-la de forma diversa, por exemplo:
transformando liquido em po, e liberé-la de forma controlada; as fungdes se acumulam, se

adicionam (MAN et al., 1999; JACKSON & LEE,

1991). No Quadro 2 sdo apresentados

alguns exemplos de motivacdo para o encapsulamento e suas aplicacdes, fornecidos na

literatura.
Quadro 2. Exemplos e aplicacdes de encapsulamento
Objetivos Principio Ativo (PA) Motivacéo especifica
Células. enzimas Processo continuo ou aceleracdo do
Imobilizacio ' processo (catalise)
Substancias volateis Prolongamento da vida de prateleira
Células. enzimas P_rote(;éo contra a lixiviacdo, ou
' cizalhamento
Protecédo Vitaminas e éleos insaturados Protecdo do oxigénio, da luz e do calor
Alimentos e meios EIir_nina(;éo do gosto, veiculo de acidos,
enzimas
eragso Matiria aive o um de saus Lbrecio por meo da tenpaatr, e
(Release) subprodutos formados em presenca Libera(;éo,em certos meios (acido, basico,

de um dos materiais encapsulantes

hidratado).

Liquido/gas
Funcionalizacdo  Solido/liquido/gas

Enzima e um dos materiais
encapsulantes

Formulagéo na forma solida
Formulagdes dispersas liquidas ou secas

Formacédo de um biorreator

(MAN etal., 1999; JACKSON & LEE, 1991; SPARKS, 1981).
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2.1.1 Substancias encapsulaveis

Diferentes substancias podem ser encapsuladas dependendo dos objetivos pretendidos.
Estas substancias sdo consideradas principio ativo (PA) e sdo nomeadas, material de centro,
centro, agente ativo, nucleo, fase interna, ativo (THIES, 1987). Neste trabalho, o principio
ativo sera considerado “fase interna”.

Considerando o estado de dispersdo das substancias, a fase interna pode ser protegida
formando céapsulas, microcapsulas ou nanocépsulas. Esta classificacdo esta pautada no
tamanho das particulas dispersas, conforme indicado no Quadro 3.

Quadro 3. Sistemas capsulares: distingdo de acordo com o tamanho das particulas.

® Microencapsulamento é o recobrimento de goticulas de liquidos ou particulas muito finas,

menores que 500 pm,
Nanocépsulas: menores que 1um

Microcapsulas: maiores que 1um

® Encapsulamento é o recobrimento de particulas entre 500 e 5000 pm,

® Macroencapsulamento ou macrorecobrimento é aplicado para particulas de 5000 um ou mais.

(DUXBURY & SWIENTEK, 1992).

Independente do tipo de sistema capsular, 0s exemplos mais humerosos se encontram
nas industrias de alimentos e farmacéutica, no entanto, trabalhos recentes apontaram um
grande crescimento do uso do encapsulamento em outras areas como medicina e engenharia
sanitaria e ambiental, como indicam alguns exemplos extraidos da literatura e apresentados no
Quadro 4.

Quadro 4. Exemplos de substancias encapsuladas na medicina, na agricultura e na
engenharia do meio ambiente.

Area Substancia Aplicacdo Referéncia
Agricultura Herbicida Controle ambiental THIES, 1987
e Uréia Fertilizacio ARANTES et al. , 2000
Meio ambiente Sementes Controle da germinagéo BARROZO et al., 1998
Aspirina Medicamento
- BAKAN, 1973
KCI Controle salino

Hemadcias artificiais ~ Tratamento do sangue

Medicina Progesterona Contracepgao SPARKS, 1981

Carvdo ativo Para controle de absor¢éo de
proteina e plagquetas no sangue

Ilhas de Lagrheran Controle de diabetes e ENGLER, 2001
transplante de células
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Na industria de alimentos, onde as aplica¢fes do encapsulamento sdo mais difundidas,
os exemplos vado desde o encapsulamento de condimentos, vitaminas e sais minerais,
passando pelos microrganismos chegando ao encapsulamento do CO; para “produzir
sensagOes inusitadas em balas e bombons”, conforme redigiu SILVA (1999).

No Quadro 5 sdo apresentados exemplos de substancias encapsuldveis e suas
aplicagdes especificas na industria de alimentos.

Quadro 5. Exemplos de substancias encapsulaveis e aplicacdes especificas na industria de

alimentos

Substéncias
encapsulaveis

Exemplos

Exemplos de aplicacoes

Acidificantes

Acido lactico, 4cido citrico, acido
ascorbico

no processamento de carnes, na
panificacdo

Condimentos
(aromatizantes, e
flavorizantes)

Oleos citricos, de menta, de
cebola, de alho, oleoresinas,
temperos

para conferir sabor, aroma e
pungéncia aos alimentos

Aculcares e adocantes
artificiais

Sacarose, aspartame

como adogante em dietas e na
preparacdo de goma de mascar

Corantes

Bixina, [3-caroteno, oleoresina de
paprica

no processamento de manteigas,
bombons, sucos, temperos

Gorduras

Oleo de peixe, de figado de
bacalhau

Vitaminas e minerais

Tiamina, riboflavina, tiacina,
ferro, calcio, vitamina C

na preparacgdo de alimentos
enriquecidos

Enzimas

Lipase, invertase

Microorganismos

Penicillium roqueforti,
Brevibacterum linens

no processamento de queijos e na
producdo de queijos especiais

Gases

CO,

na fabricacdo de balas e bombons

Aditivos alimentares

Antioxidantes

na conservacao de alimentos

(BARBOSA, 2000; SHAHIDI & HAN, 1993; JACKSON & LEE, 1991; FINCH, 1990)

2.1.2. Substancias encapsulantes

Nos ultimos anos a importancia e a utilizacdo de encapsulados cresceu bastante. Uma
grande quantidade de substancias, tais como: vitaminas, 6leos, gorduras e aromas, Sdo
utilizados pela industria alimenticia na sua forma encapsulada, para producdo de bolos, pées,
pos para refrescos, gelatinas, massas, refrigerantes e sucos.

A chave para se conseguir um bom encapsulamento é a escolha correta do agente
encapsulante. Para um agente encapsulante ter o desempenho esperado, segundo TRUBIANO
& LACORSE (1988), deve possuir fun¢des tais como:

- proteger a fase interna contra oxidacdo, luz, evaporacdo, umidade e de possiveis
interacdes com outras substancias que compdem os alimentos,

- mascarar sabores, aromas ou odores,
- permitir a liberacdo da fase interna,
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- ter a habilidade de formar, com a fase interna, um pé de escoamento livre.
Para exercer estas funcdes, 0 agente encapsulante deve ter as seguintes propriedades
(TRUBIANO & LACORSE, 1988; KING & PERRY, 1976):

formar emulsdo estavel,

ser bom formador de filme,

ter baixa higroscopicidade,

apresentar baixa viscosidade em solugéo,

ter sabor suave e nao ter cheiro,

promover liberacdo controlada quando hidratado,

- ser de baixo custo.

Os agentes encapsulantes disponiveis no mercado, de um modo geral, ndo apresentam
todas estas propriedades quando isolados, no entanto, para contornar essas limitagcdes séo
feitas associacOes de dois ou mais agentes encapsulantes (blends), obtendo-se emulsdes
encapsulantes com propriedades melhores que a dos encapsulantes isolados (QI & XU, 1999;
BANGS & REINECCIUS, 1990).

Uma grande variedade de agentes encapsulantes € encontrada no mercado: encapsulantes
de origem natural, semi-sintética e sintética (FINCH, 1990). Na industria de alimentos
utilizam-se, principalmente, agentes encapsulantes de origem natural e semi-sintética. No
Quadro 6 estdo apresentados alguns exemplos de agentes encapsulantes de origem natural
e semi-sintética utilizados na industria de alimentos.

Quadro 6. Substancias encapsulantes de origem natural e semi-sintética utilizadas na
inddstria de alimentos

Substincia Exemplos Referéncias
S

goma ardbica, , sucrose, xarope de milho, agar,

agarose, alginato de sodio ou de célcio, VARAVINIT, et al. 2001; Ql,

Polimeros diglicerideos, monogli-cerideos, parafina, cera de & XU, 1999; SUHEYLA,
haturais abelha e de carnalba, Oleos e gorduras, acidos 1997, SHAHIDI & HAN,
, . . . 1993; JACKSON & LEE,
graxos, glaten, caseina, gelatina, albumina,
. . 1991; FINCH, 1990;
peptideos, pectina citrica.
KENYON & ANDERSON,
Polimeros ) ) ) ) ®
) maltodextrinas (dextrinas e ciclodextrinas), Capsul® 1988; JANOVSKY, 1985.
naturais
modificados
semi-  carboximetilcelulose, metilcelulose, etilcelulose, SHAHIDI & HAN, 1993;
sintéticos  Mitrocelulose, acetilcelulose JACKSON & LEE, 1991;

FINCH, 1990; BAKAN, 1973.
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Encontra-se na literatura um grande nimero de estudos sobre o encapsulamento de
6leos e aromas utilizando como matriz encapsulante, goma ardbica e amidos modificados. Os
amidos modificados sdo uma classe de compostos naturais que sofrem alteracdo na sua
estrutura para melhorar sua capacidade encapsulante; por acdo de &cidos ou enzimas
especificas formando dextrinas ou ciclodextrinas, ou por inclusdo de grupamentos lipofilicos.
O Capsul®, marca registrada da NATIONAL STARCH e da CHEMICAL CORPORATION, é
um bom exemplo de amido modificado e faz parte desta Gltima classe, - modificado por
incluséo de grupo lipofilico (CARDELLO & CELESTINO, 1996).

A goma arabica apresenta baixa viscosidade em solucdo aquosa, estabiliza as
emulsdes, tem bom indice de retencdo de compostos volateis (acima de 85%) e realiza uma
protecdo efetiva contra a oxidagdo (BHANDARI, 1992; REINECCIUS, 1991).

A maltodextrina apresenta baixa higroscopicidade, evitando aglomeracdo das
particulas, tem efeito antioxidante e apresenta indice de retencdo de volateis na faixa de 65 a
80% (SHAHIDI & HAN, 1993; REINECCIUS, 1991; KENYON, 1988).

O Capsul® é muito utilizado por formar emulses estaveis, possuir baixa viscosidade
em solucdo e apresentar excelente retencdo de volateis. Dados de KING & PERRY (1976),
obtidos no encapsulamento de Oleo de laranja com diferentes agentes encapsulantes,
indicaram que a eficiéncia do Capsul® na retencdo interna de 6leo foi superior a 93%,
conforme indicado na Tabela 1.

Tabela 1. Encapsulamento de 6leo de laranja: taxa de retencao de 6leo de acordo com diferentes
agentes encapsulantes

Agente Teor inicial de Total de dleo Oleo superficial | Retencéo interna
encapsulante 6leo (%) retido (%) (%) (%)
Dextrina de milho 20,0 16,9 4,1 64,0
Dextrina de 20,0 17,9 2,9 75,0
tapioca
Maltodextrina
(10DE) 20,0 10,7 9,0 8,5
Goma arabica 20,0 18,1 1,4 83,5
Capsul® 20,0 19,5 0,8 93,5

(KING & PERRY, 1976).

A seguir sdo apresentadas as principais caracteristicas destas substancias.
2.1.2.1 Maltodextrina

A FDA “Food and Drug Administration”, érgdo norte americano que regulamenta a
utilizacdo de novas drogas e substancias utilizadas na industria de alimentos e farmacéutica,
define maltodextrina ((CsH1205),H,0) como um polissacarideo nutritivo, formado por
unidades de D-glicose unidas principalmente por ligagoes a-(1-4), com dextrose equivalente
(DE) menor que 20. Dextrose equivalente ¢ a medida do grau de hidrolise da molécula de
amido e do poder redutor de amostra comparada ao peso equivalente de dextrose presente (QI
& XU, 1999; REINECCIUS, 1991).
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A maltodextrina é preparada na forma de pd branco ou solugdo concentrada, pela
hidrélise parcial do amido de milho através de &cidos e ou enzimas e é geralmente
reconhecida como insumo alimentar seguro, tradicionalmente utilizado para o consumo
humano (KENYON & ANDERSON, 1988; INGLETT et al, 1988).

2.1.2.2 Goma arabica

A goma arébica, conhecida também como goma acécia, € um coldide vegetal obtido
da exsudacéo® dos troncos e ramos de uma planta leguminosa da familia das acacias. Sua
utilizacdo é muito antiga; segundo Thevenet (1988) foi utilizada como goma na bandagem no
processo de mumificacdo. Essa goma é um polimero natural composto principalmente de
acido D-glucurdnico, L-ramnose, D-galactose e L-arabinose, com cerca de 5% de proteina
responsavel pela propriedade emulsificante da goma. Apresenta-se na forma de um poé
levemente amarelado, inodoro e insipido (SHAHIDI & HAN, 1993).

2.1.2.3 Capsul®

Na tentativa de encontrar um substituto para a goma arabica, cujo precgo alcancou valores
excessivos, a NATIONAL STARCH desenvolveu o “capsul” a partir da modificagdo
enzimatica do amido ceroso de milho, reagindo-o com um grupamento lipofilico
(REINECCIUS, 1991; TRUBIANO & LACOURSE, 1988; KING & PERRY, 1976), uma
vez que para apresentar propriedades emulsificantes, os amidos devem conter grupamentos
lipofilicos e hidrofilicos.

2.2. Encapsulamento de Oleos essenciais
2.2.1 Os 6leos essenciais na indUstria de alimentos

Os 6leos essenciais sdo geralmente uma mistura complexa de hidrocarbonetos, alcoois
e compostos carbonilicos. Os hidrocarbonetos mais frequentemente encontrados pertencem a
grupos de substancias conhecidas como terpenos e em menor frequéncia, sesquiterpenos. Sao
substancias que ocorrem em todo tecido vivo de vegetal, geralmente concentradas na casca,
nas flores, no rizoma e nas sementes.

Os 0Oleos essenciais, na sua grande maioria sdo liquidos e 0s seus componentes
aromaticos geralmente sdo térmica e quimicamente labeis in natura, sendo propensos a sofrer
reacdes de oxidacdo, isomerizacdo e polimerizacdo. Podem interagir com outros componentes
volateis do alimento, tais como aldeidos e aminas, ou ainda com a embalagem. Por estes
motivos o seu encapsulamento é largamente aplicado na inddstria de alimentos.

Existem muitos déleos essenciais que sdo utilizados na inddstria de alimentos; 0s mais
comuns sdo o 0Oleo de citrus (laranja, limdo, tangerina), aniz, erva doce, horteld, gengibre,
alecrim, pimenta (CARDELLO & CELESTINO, 1996).

O oOleo essencial de laranja é utilizado na industria alimenticia na preparacdo de
sorvetes, gelatinas, licores, balas, caramelos, biscoitos, bolos, doces, bombons, pds para
refrescos, refrescos e refrigerantes. Seu uso se estende também as indUstrias de cosméticos e
perfumaria, farmacéutica, téxteis, de tintas, de borrachas (ARAUJO, 1999; BARROS, 1986;
BICK, 1985). A seguir as caracteristicas do 6leo de laranja serdo descritas, por ter sido a fase
interna escolhida para a realizacdo deste estudo.

! ato de se retirar liquidos ou semi-sélidos de tecidos através da sua destruicéo.
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2.2.2 Oleo de laranja

Segundo BARROS et al. (1986), o 6leo essencial da laranja € obtido por expressao a
frio do pericarpo (casca) do fruto. Este éleo é na verdade um subproduto da producgdo de suco
de laranja; na prensagem da laranja, o 6leo e o suco sdo extraidos simultaneamente, sendo o
primeiro (0 Oleo) removido por centrifugacdo (ARAUJO, 1999). Estd constituido
fundamentalmente de misturas de hidrocarbonetos dos grupos monoterpenos, sesquiterpenos e
compostos oxigenados tais como: aldeidos, alcoois, cetonas, &cidos, ésteres (TROZZI et al.,
1999; ARAUJO, 1999).

O limoneno é o principal componente do 6leo essencial de laranja com porcentagem
acima de 90%. Juntamente com o valenceno é usado como marcador em testes de oxidagdo de
6leo essencial de laranja, pois, segundo ARAUJO (1999), ambos (limoneno e valenceno)
sofrem oxidagdo muito facilmente. As concentra¢des destes compostos dependem do tipo de
cultivar e da época do ano em que for feita a colheita da laranja. (TROZZI et al. 1999).

Na Tabela 1 estdo apresentadas as composicdes médias de alguns componentes
encontrados no 6leo de laranja, segundo resultados de TROZZI et al. (1999) obtidos para a
variedade Osbeck Maltese.

Tabela 2. Composicdo média do 0Oleo de laranja, variedade (Osbeck Maltese) e perfil de
componentes simples.

ncias Composicao(%)
Hidrocabonetos 97,44
Compostos oxigenados 2,40
Compostos carbonilicos 1,69
Alcool 0,65
Ester 0,04
Aldeidos 1,68
Componentes Concentragao(%)
o—Pineno 0,55
Sabineno/B-Pineno 1,93
Mirceno 1,95
Octanal 0,68
Limoneno 92,57
Linelol 0,46
Decanal 0,37
Neral/Carvona 0,14
Geranial 0,19
Valenceno 0,02
Outros (tracgos) 1,14

(TROZZI et al. 1999)
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2.2.3 Encapsulamento do 6leo de laranja

O encapsulamento de 6leo de laranja tem sido motivo de muitos estudos. Conforme
descrito a seguir.

ANANDARAMAN & REINECCIUS, (1986), avaliaram a estabilidade e a capacidade
de protecdo do 6leo de laranja, das microcépsulas produzidas por atomizacdo, utilizando
como material encapsulante, maltodextrinas com diferentes indices de DE (dextrose
equivalente); os autores constataram que o aumento da DE melhorou a protecdo do Oleo
encapsulado.

INGLET et al. (1988), estudaram a capacidade de retencdo de Gleo de laranja e a
estabilidade das capsulas produzidas por atomizacgdo, utilizando como material encapsulante
oligossacarideos obtidos de amidos provenientes de milho, arroz, mandioca e batata,
modificados por a-amilase. Os resultados do estudo indicaram que estes amidos apresentaram
bom desempenho quanto a viscosidade da emulsdo, a retencdo de 6leo apds a secagem e a
estabilidade durante a estocagem.

ANKER & REINECCIUS (1988), estudaram a influéncia do ar de secagem na
retencdo e estabilidade do 6leo de laranja encapsulado via atomizacdo. Este estudo mostrou
que o teor de 6leo superficial das microcapsulas aumenta com a diminuicdo do gradiente de
temperatura.

CHUMPITAZ (1995) e ABURTO et al. (1988), estudaram a influéncia de diferentes
agentes encapsulantes e da temperatura de secagem via atomizacao, nos indices de retencao
interna e total do Oleo essencial de laranja. Utilizaram, como agente encapsulante, goma
arébica, Capsul® e maltodextrina e temperaturas de 180, 200 e 220 °C. Os resultados
mostraram que as formulacdes que continham Capsul® tiveram maior indice de retencdo
interna de Oleo, ndo tendo sido observada dependéncia significativa da temperatura na
retencédo de Oleo.

SOUZA et al. (1999), estudaram a viabilidade de se utilizar o processo de secagem em
leito de jorro para o microencapsulamento de Oleo de laranja, usando como agentes
encapsulantes maltodextrina e Capsul® na proporcdo de 3:1, variando a temperatura de
entrada do ar de secagem e a vazdo de alimentacdo da emulsdo encapsulante. Este estudo
demonstrou que o rendimento do processo tende a aumentar com 0 aumento da temperatura
de secagem e a diminuir com 0 aumento da vazdo de alimentacdo da emulsdo. Embora a
retencdo de Oleo de laranja tenha sido baixa, os resultados obtidos demonstraram ser possivel
a utilizacéo do leito de jorro no encapsulamento de éleos essenciais.

Observa-se que na maioria dos trabalhos encontrados na literatura, referentes ao
encapsulamento de 6leo de laranja, a técnica de encapsulamento por atomizacdo, é a mais
utilizada.

Fica evidente que o método de encapsulamento de dleos essenciais atraves da secagem
em leito de jorro precisa ser mais explorado, visto que sdo escassos 0s trabalhos encontrados
na literatura e indicam apenas que este processo de encapsulamento € viavel e promissor, no
entanto necessita de ajustes operacionais, e muitos aspectos necessitam ser analisados e
discutidos.

Existe uma grande preocupacdo com o tipo de material encapsulante, com a
temperatura do processo e com as propriedades fisicas da emulsdo formada, como densidade e
viscosidade.

Os resultados desses trabalhos apresentados mostraram que a utilizacdo de
maltodextrina e do amido modificado Capsul® como agentes encapsulantes, resultou na
formacdo de céapsulas com maior indice de retencdo de 6leo, melhor estabilidade e menor
indice de oxidacdo do Oleo durante a estocagem das cépsulas, ou seja, o tipo de material
encapsulante utilizado no encapsulamento tem influéncia determinante na retencdo interna e
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superficial do dleo de laranja. No encapsulamento por atomizacdo, a temperatura do ar de
secagem ndo influenciou no indice de retencdo do Oleo essencial de laranja, no entanto o
efeito da temperatura de secagem tem efeito consideravel no encapsulamento em leito
fluidizado, assim como a vazao de alimentacdo da emulséo.

2.3 Técnicas de Encapsulamento

Um grande numero de técnicas de encapsulamento foram testadas e outras novas tém
sido desenvolvidas e patenteadas por diferentes indUstrias (SPARKS, 1981). A escolha de
uma ou de outra técnica de encapsulamento é funcdo, dentre outras coisas, da fase interna, da
matriz encapsulante, do tamanho da particula que se deseja, das propriedades fisicas tanto do
principio ativo (PA) como da matriz encapsulante (ME), do tipo de liberacdo (release) que se
deseja para a fase interna e do custo do processo (JACKSON & LEE, 1991; FINCH, 1990;
THIES, 1987; SPARKS, 1981).

A classificacdo das técnicas de encapsulamento € feita por alguns autores, segundo a
natureza do meio de suspensdo onde as capsulas sdo formadas. Na primeira categoria 0 meio
de suspensdo é um liquido e o encapsulamento é realizado por emulsificacdo ou dispersdo de
duas ou mais fases imisciveis (FINCH, 1990; THIES, 1987). Nesta categoria estdo agrupadas
as seguintes técnicas:

- coacervacao (simples e complexa),
- polimerizacéo interfacial,

- desidratacéo,

- evaporacao de solvente,

- gelificacdo,

- extruséo.

Na outra categoria 0 meio de suspensdo € um gas e as capsulas sdo formadas por

atomizacdo da fase liquida. As técnicas abaixo se agrupam nesta categoria:

- secagem por atomizacdo (spray drying),

- secagem em leito fluidizado,

- coextruséo,

- recobrimento a vacuo,

- gelatinizacéo,

- deposicao eletrostatica.

Uma outra classificacdo se baseia no fendmeno determinante do processo de
encapsulamento, quais sejam: processo fisico, processo quimico ou fisico-quimico. O
processo fisico se caracteriza quando um agente encapsulante envolve mecanicamente o
material ativo; 0 processo quimico, quando esta protecdo se da através de uma reacdo quimica
entre as substancias envolvidas e o processo fisico-quimico se caracteriza pela combinacao
dos dois processos - fisico e quimico (FINCH, 1990).

CARDELLO & CELESTINO (1996) e JACKSON & LEE (1991) consideram que na
1% categoria estdo os processos quimicos e na 2° categoria, 0s processo fisicos.

Na inddstria de alimentos, as técnicas onde o meio de suspensdo € um gas sdo mais
difundidas e dentre todas as técnicas de encapsulamento, a secagem por atomizacdo e a
fluidizacdo tém sido as mais utilizadas; a primeira para o microencapsulamento e a outra para
a operacao de encapsulamento e ou recobrimento.
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De acordo com os objetivos deste trabalho, qual seja: comparar a taxa de retencdo de
6leo em material encapsulado em leito jorro e em secador por atomizagdo, a seguir sdo
descritas estas duas técnicas de obtencdo de microcapsulas.

2.3.1. Técnica de encapsulamento via secagem por atomizacao (spray drying)

A secagem por atomizacdo é o processo mais utilizado para o microencapsulamento de
aromas. A popularidade deste processo é histérica, pois foi o primeiro processo usado na
industria para producdo de compostos aromaticos encapsulados (THIES, 1987). As vantagens
que este processo oferece sdo; baixo custo de producdo, emprego de uma grande variedade de
materiais que podem ser utilizadas como matriz encapsulante, boa retencdo de compostos
volateis, facilidade de controlar os tamanhos de particulas produzidas e boa estabilidade do
produto final (REINECCIUS, 1988). Segundo SHAHIDI & HAN (1993) o encapsulamento
de aromas por atomizacgdo, foi primeiramente utilizado na industria de alimentos em 1930,
utilizando como agente encapsulante a goma arabica.

Segundo JACKSON & LEE (1991), FINCH, (1990), DZIEZAK (1988), SPARKS
(1981), a principal vantagem desta técnica de encapsulamento é o curto tempo de contato
entre 0 gas de secagem e a substancia a ser encapsulada, o que permite trabalhar com
substancias termo-sensiveis, como é o caso dos aromas que contém componentes termo-
sensiveis ou que podem sofrer oxidacdo devido ao aumento da temperatura.

Nos equipamentos modernos de secagem por atomizacéo, a possibilidade de se operar
com suspensdes de alta viscosidade (~300cP) (SPARKS, 1981) e um outro atrativo, o que
favorece o trabalho com suspensdes mais concentradas levando, consequentemente, a reducéao
do consumo de energia durante a secagem.

O processo de encapsulamento por atomizacao consiste de trés etapas:

- 12 etapa: formacdo de uma emulsdo ou suspensdo de matriz encapsulante e fase
interna, que sera atomizada dentro do secador formando uma névoa de minusculas goticulas,

- 2% etapa: a névoa formada entra em contato com o gas que é alimentado ao secador a
uma temperatura pré determinada, geralmente superior a 150 °C, que provoca a rapida
evaporacdo do solvente,

- 3% etapa: separacéo e coleta das particulas solidas da corrente de gas, o que se faz
utilizando coletores tipo ciclone.

Segundo diferentes autores MUJUMDAR (1995), JACKSON & LEE (1991),
DZIEZAK (1988), HEATH (1985), SPARKS (1981) as particulas formadas no spray dryer
tém o mesmo tamanho e forma das goticulas formadas na 12 etapa do processo, por isso 0
sistema de atomizacao é determinante para o estabelecimento da granulometria das particulas
e eficiéncia do processo via secagem por atomizacao.

Os parametros do processo de encapsulamento por atomizacdo que influenciam na
retencdo de componentes volateis de aromas séo, segundo REINECCIUS (1988):

- Concentracdo de solidos na emulsdo alimentada,

A alta concentracdo de solidos alimentados no atomizador aumenta a retencdo de
volateis durante a secagem por reduzir o tempo necessario para formacdo de uma membrana
semi permeavel na superficie da goticula .

- Peso molecular e pressdo de vapor (volatilidade) dos componentes do aroma

(aromaticos),

O peso molecular é uma representacdo do tamanho da molécula, o qual é o fator
principal que determina a difusdo dos volateis. Compostos aromaticos com diametro cinético
grande e menos volateis difundem-se lentamente para a superficie da goticula. Para estas
moléculas a superficie das goticulas se torna impermeavel rapidamente durante a secagem
reduzindo consideravelmente a taxa de difusdo desses volateis.
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- Tipo e peso molecular do agente encapsulante,

Apesar da concentracdo de solidos da emulsdo ter influéncia sobre a retencdo de
componentes volateis, o tipo de agente encapsulante usado também tem influéncia sobre a
retencdo de aromaticos durante a secagem via atomizacao; sua plasticidade e viscosidade s&o
determinantes na qualidade da reten¢do que promovem.

- Concentragdo dos compostos aromaticos,

Altas concentracdes de aromaticos geralmente resultam em baixas taxas de retencéo
porque interferem na plasticidade do agente encapsulante.

- Viscosidade da emulséo,

A viscosidade da emulsdo exerce influéncia na retencdo dos componentes volateis
durante a secagem, por influenciar no movimento das correntes de circulagdo das goticulas
atomizadas. Se a viscosidade € baixa, pode ocorrer uma mistura interna na goticula durante a
secagem, retardando desta maneira a formacéo da pelicula superficial semipermeavel e, como
consequéncia, provocando perdas de volateis. Desta forma, para uma mesma concentracdo de
solidos na emulsdo, tera maior retencdo de volateis a emulsdo que apresentar maior
viscosidade na alimentagéo.

- Velocidade do ar de secagem,

Uma alta velocidade do ar de secagem no secador promove maior retencdo de
compostos aromaticos. Este efeito é devido a maior taxa de transferéncia de calor e massa
associadas com o processo de secagem. Este fator é controlado no projeto do secador e ndo
pode ser alterado em grau significativo.

- Temperatura de entrada e saida do ar de secagem,

E desejavel que uma alta temperatura do ar de entrada seja empregada na secagem
para promover uma rapida formacdo da membrana semipermeavel na superficie da goticula,
porém esta temperatura ndo deve favorecer a producdo de bolhas de vapor nas goticulas
(borbulhamento), pois estas bolhas provocam a formacéo de particulas com paredes finas e,
com isso, baixa retencdo dos compostos aromaticos. Este efeito de borbulhamento depende
principalmente do tipo de agente encapsulante. Temperaturas na faixa de 160 a 210 °C
proporcionam Otima retencdo de compostos aromaticos e temperaturas acima de 210 °C
provocam diminuicdo na retencédo, devido ao fendmeno de borbulhamento.

O aumento da temperatura do ar de saida provoca o aumento da retencdo dos
compostos volateis. Isto provavelmente esta relacionado ao fato de que a temperatura de saida
do ar depende da temperatura de entrada e da vazdo de ar. Temperaturas do ar de saida
elevadas, resultam em secagem mais rapida com maior retencdo dos compostos aromaticos,
por outro lado, as altas temperaturas do ar de saida podem alterar alguns aromas como, por
exemplo, de sucos de frutas naturais, tomate e queijo. Na préatica utilizam-se geralmente
temperaturas de saida de ar do secador na faixa de 80 a 90 °C.

- Temperatura da emulsdo alimentada no atomizador,

SILVETZ & FOOTE (1963) citados por REINECCIUS (1988), observaram que o pré-
resfriamento da alimentacdo de um extrato de café com 30% de solidos, favoreceu
grandemente a retencdo do aroma do produto seco, porque o resfriamento do extrato aumenta
a viscosidade da alimentacdo, afetando as correntes de circulacdo e o didmetro das goticulas
atomizadas, assim como a volatilidade e difusividade dos compostos aromaticos.

- Didmetro das goticulas formadas no atomizador,

O papel exercido pelo diametro das goticulas atomizadas na retencdo dos compostos
volateis é discutivel. RULKENS & THIJSSEN, (1972) afirmaram que goticulas de diametros
grandes resultam em maior retencdo dos compostos aromaticos, no entanto REINECCIUS &
COULTER (1969) ndo observaram efeito algum do didmetro da goticula na retencdo de
compostos aromaticos.
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2.3.2 Técnica de encapsulamento via secagem em leito de jorro.

Quando um gas se movimenta com velocidades baixas através de um leito poroso de
particulas sdlidas, sustentadas sobre uma placa perfurada estas permanecem fixas. A medida
que a velocidade do gas aumenta, a pressdo sobre as particulas s6lidas aumenta até que as
particulas comecam a se movimentar e sdo mantidas em suspensdo pelo fluxo ascendente de
fluido. Isso ocorre quando a perda de carga do fluido ascendente, que € igual ao peso aparente
do sdlido por unidade de area, permanece constate e independente da vazdo de géas, é o
fenbmeno da fluidizacdo; o leito se comporta como um fluido e a velocidade do gés deve ser
suficiente para manter as particulas s6lidas em movimento, formando um leito que apresenta
semelhangca com um liquido em ebulicdo, por isso 0 nome fluidizacdo (BARBOSA, 1994 e
McCABE, 1973).

A principal vantagem do leito fluidizado é a alta capacidade de transferéncia de calor e
massa entre o fluido e a particula e entre o leito e as superficies nele submersas, devido ao
rapido e vigoroso movimento que ocorre no leito. Assim, o aquecimento ou resfriamento do
leito de particulas é rapido e é possivel evitar superaquecimento ou o aparecimento de pontos
quentes que diminuem o rendimento dos processos (SHILTON & NIRANJAN, 1993). Outras
vantagens sdo: o facil controle da temperatura, a possibilidade de operacdes em grande escala,
aléem dos custos de manutencdo serem baixos. As desvantagens sdo: baixo tempo de
residéncia da massa reagente obrigando, em muitos casos, a recirculacdo e impedimento para
alguns materiais que nao permitem uma fluidizacdo adequada, pois se aglomeram, se
sinterizam ou se pulverizam (McCABE, 1973).

O leito de jorro, uma variacdo do leito fluidizado, se caracteriza pela entrada do ar de
secagem como um jato no centro da coluna, conforme apresentado na Figura 1. O gas de
secagem gera um canal preferencial onde ocorre o transporte pneumatico das particulas
originando um jorro. Nesta regido as particulas se movimentam em regime desacelerado até o
topo do jorro, ou fonte, caindo na regido densa. A regido densa comporta-se como um leito
deslizante, transportando as particulas em baixa velocidade para a base do leito (ONIMARU,
1996).

Jorro

/— i Reaido densa

Jorro ou fonte

Base conica

Tela

Entrada de ar \ ﬂ

Figura 1. Representacdo esquematica de um leito de jorro.
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A tecnologia do leito de jorro cone-cilindrico foi apresentada na década de 50, mais
precisamente no ano de 1955, pelos pesquisadores MATHUR & GISHLER, tendo sido
utilizado primeiramente como método de secagem de trigo (ROCHA & TARANTO, 1992).

Segundo SCHNEIDER & BRIDGWATER (1989), os primeiros estudos sobre
secagem de pastas e suspensdes em leito de jorro, foram realizados na antiga Unido Soviética
por REGER et al. (1967) na secagem de lacas e tintas. No Brasil, trabalhos como os de PHAN
(1983) e RE & FREIRE (1986), sobre a secagem de sangue animal, MASSARANI &
BARBOSA (1988) e SPITZNER NETO & FREIRE (1996) sobre a secagem de ovo, SILVA
(1999) e SOUZA (1999) sobre o microencapsulamento de Oleo essencial de cravo e de
laranja, apresentam resultados muito interessantes sobre a utilizacdo de leito de jorro com
particulas inertes para a secagem de suspensdes. Nesta técnica a emulsdo é pulverizada sobre
as particulas inertes, que estdo suspensas pela corrente de ar, formando um filme liquido que
se desidrata pela acdo desta corrente de ar. Com a colisdo das particulas inertes provocada
pela movimentacdo do leito, o filme se fragiliza e se quebra em particulas de tamanhos muito
inferiores as particulas inertes. Estas particulas muito pequenas formam um material
pulverulento que é arrastado pela corrente gasosa, sendo recolhido na saida em um ciclone ou
em outro tipo de coletor de pos.

Esta técnica, com algumas modificacdes, pode ser aplicada para o recobrimento de
particulas, que € uma forma de encapsulamento. Neste caso, as particulas do leito ndo séo
necessariamente inertes e a cobertura formada pelo filme liquido permanece recobrindo as
particulas. Para tanto, as condi¢6es de operagéo do leito devem ser controladas para garantir a
espessura desejada da cobertura e evitar o choque brusco entre as particulas e a consequiente
quebra do filme formado (JACKSON & LEE, 1991; FINCH, 1990; DZIEZAK, 1988; THIES,
1987).

2.4 Consideracdes Finais da reviséo de literatura

A literatura mostra que a técnica de encapsulamento € bastante difundida nos
diferentes setores industriais para diferentes finalidades do produto final e novas frentes
continuam a ser pesquisadas haja vista as diversas possibilidades e a multi funcionalidade do
material encapsulado.

Muitos materiais de origem natural, sintética e semi-sintética tém sido utilizados como
agentes encapsulantes para o encapsulamento; na industria de alimentos os de origem natural
e, em especial, os amidos naturais, os amidos naturais modificados e os polissacarideos
naturais sdo os mais utilizados.

Para o encapsulamento de aromas: as maltodextrinas, o capsul® e goma arabica,
quando utilizados em conjunto, provocam uma melhor retencdo dos compostos aromaticos
por este motivo serdo utilizados neste trabalho formando diferentes formulaces.

Diferentes técnicas de encapsulamento foram citadas na literatura sendo a secagem por
atomizacdo a mais difundida na industria de alimentos. Como alternativa a esta técnica, ha a
secagem em leito fluidizado de particulas inertes (jorro), que a literatura indica ser viavel.

Recentemente, baseada nos principios de secagem de suspensdo em leito fluidizado de
particulas inertes, SILVA (1999) e SOUZA et al. (1999) apresentaram, como alternativa a
atomizacdo, o encapsulamento via leito de jorro. Seus resultados indicaram ser uma técnica
vidvel e interessante.

Assim, dando seqiiéncia ao estudo de Silva (1999), este trabalho tem como propdsito
estudar o encapsulamento de dleo de laranja em leito fluidizado, utilizando diferentes agentes
encapsulantes e diferentes temperaturas do ar de secagem em comparagdo com O
encapsulamento por atomizacgdo, avaliando a influéncia desses fatores na taxa de retencéo do
6leo.
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3. MATERIAL E METODOS

Os experimentos de microencapsulamento em secador de leito de jorro e por
atomizacdo, referentes a este estudo, foram realizados respectivamente no Laboratério de
Sistemas Particulados do Departamento de Tecnologia Quimica da UFRRJ e na Planta Piloto
de Secagem da Embrapa-CTAA (Rio de Janeiro-RJ). As analises dos produtos obtidos foram
realizadas no Laboratorio de Tecnologia Quimica e de Alimentos e no Laboratério de
Sistemas Particulados, todos localizados na UFRRJ. As andlises morfologicas das capsulas
obtidas foram realizadas no Laboratério de Microscopia Eletrdnica da EMBRAPA.-
Agrobiologia (Seropédica-RJ).

3.1 Material
3.1.1 Agentes encapsulantes

Os agentes encapsulantes utilizados na preparacdo das emulsfes foram os seguintes:
-Maltodextrina DE20 “MORREX 19207, fornecida pela Corn Products Brasil;
-Amido Modificado “Capsul”, fornecido pela IFF Esséncias e Fragrancias;

-Goma Arabica, fornecida pela IFF Esséncias e Fragrancias.

3.1.2 Fase interna.

Como fase interna optou-se pelo 6leo essencial de laranja (p= 0,882g/cm® a 25°C),
devido a sua disponibilidade. Ja que o objetivo deste trabalho € comparar técnicas de
encapsulamento.

3.1.3 Particulas solidas inertes

Foram utilizadas, para o leito de inertes, particulas de polietileno de baixa densidade
(PEBD) de diametro médio igual a 4,19 mm e densidade de 0,8404g/cm®, fornecidas pela
ABCM Industria e Comércio de Plasticos Ltda. Estas propriedades foram determinadas por
SILVA (1999), em trabalho anterior.

3.2 Instalagdo Experimental
Os equipamentos utilizados na secagem das emulsdes foram:
3.2.1 Leito fluidizado

O equipamento para realizacdo deste experimento foi concebido no Laboratorio de
Sistemas Particulados - Departamento de Tecnologia Quimica — IT da UFRRJ. Constitui-se de
um secador de leito fluidizado (leito de jorro) de particulas inertes. Como mostrado na Figura
2, 0 sistema constitui-se de uma coluna cilindrica de acrilico com entrada de ar aquecido pela
base, alimentacdo de emulsdo lateral e com um ciclone acoplado no topo da coluna para
coleta de material seco. A coluna possui ainda varios pontos para medi¢do de pressdo e
temperatura. As partes que constituem o equipamento s&o:

e Coluna de fluidizagédo (peca 1)

Constitui-se em uma coluna formada por 2 tubos cilindricos em acrilico transparente,
com diametro interno de 0,08 m e 0,50 m de altura cada. A coluna possui tomadas que podem
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ser usadas para medir a pressdo e a temperatura e possibilita a introducdo de um bico, através
do qual a emulsédo é alimentada no interior da coluna. A esta coluna sdo acoplados, na parte
inferior, uma base conica (peca A), com didmetro variando de 0,08m a 0,02m e angulo de
60°, construida em aco inoxidavel, por onde se faz a alimentacdo de ar aquecido, e, na parte
superior, uma peca também cdnica e em aco inoxidavel (peca B), de didmetro variando de
0,08m a 0,025m e angulo de 60°, a qual é conectado um ciclone tipo Lapple de 0,05m de
diametro (Dc) (peca 5), para a coleta das particulas s6lidas arrastadas pela corrente gasosa.

As particulas inertes de polietileno sdo suportadas na coluna por intermédio de uma
tela em aco inoxidavel (10 mesh), colocada na parte inferior da coluna (peca A), justo na
entrada de ar.

O suprimento de ar é feito por um compressor radial centrifugo de 4HP (peca 4),
conectado a coluna através de uma tubulacéo de 0,052m de diametro e 3m de comprimento.

A vazdo de ar é medida através de uma placa de orificio, instalada na tubulacdo que
liga 0 compressor a coluna.

L. Coluna de fluidizagia
4=)] 2. Aguecimenta
(5 3. Medidor de vazio
(Flaca de otiffcio)
4 Soprador
3. Ciclone
6. Compressor
7. Emulsio
(1) 2. Controlador de wazio

(11 da emulsio
- - 9. Tomadas de pressio

10. Tomadas de pressio
(%) ou temperatura o

alimentacdo da emulsdo
r @ 11. Produto

) 12, Controlador

(1)

@ 4

Figura 2. Esquema da instalacdo experimental de secagem

A medida da temperatura do ar foi feita em diferentes pontos: para o controle do
sistema de aquecimento e na operacdo da coluna de fluidizacdo. No primeiro caso, um
termopar conectado a um controlador do tipo proporcional, foi instalado logo apds o sistema
de aquecimento, garantindo uma variacdo de temperatura no leito de T +/- 1°C. Na operacéo
da coluna, durante a secagem, a medida da temperatura foi realizada através de termopares
tipo K (Cromel-Alumel) inseridos no seio do leito e acoplados a um registrador digital marca
BARNANT.
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e Sistema de aquecimento do ar (peca 2)

O ar de secagem ¢ aquecido através de um sistema de aquecimento que foi idealizado
e construido especificamente para este fim (SILVA, 1999). E um dispositivo de baixo custo,
composto por uma resisténcia de 1500W, um cilindro de porcelana de 0,025m de didmetro e
0,32m de comprimento e um tubo de ferro galvanizado de 0,052m de diametro e 0,30m de
comprimento, flangeado nas duas extremidades, permitindo seu facil acoplamento a tubulacéo
de alimentacdo de ar. Este sistema esté instalado préximo a entrada da coluna de fluidizacéo.
e Sistema de alimentacdo da emulsao

A alimentacdo da emulsdo foi feita a 0,35m da base da coluna, utilizando um sistema
também idealizado e montado para este fim; constitui-se de um recipiente de plastico com
duas saidas, um equipo de soro para controle da vazdo da emulsdo e um compressor de
bancada com sistema de purga para reducdo da pressao de ar. Na Figura 3 esta ilustrada a
montagem deste sistema.

(5) 1. Compressor
(4) 2. Purga de ar
3. Depdsitode emulsio

?3[37 4. Zontrolador de vaziio
A 5. Coluna de fhudizacio

@) (1)

(3) .I.

Figura 3. Detalhe do esquema de alimentacédo da emulsao

3.2.2 Secador por atomizagao

Para os ensaios de secagem da emulsdo por atomizacdo, foi utilizado um mini spray
drier (de bancada) modelo BUCHI 190, cuja instalacdo esta esquematizada na Figura 4. O
equipamento € composto por uma coluna cilindrica de vidro transparente com 0,60m de
comprimento e 0,11m de didametro, com base em formato cbnico de didmetro variando de
0,11m a 0,025m (pec¢a 1). Na parte superior na coluna estdo dispostos o atomizador (peca 1a)
e a entrada de ar aquecido (peca 3). A coleta do p6 seco é feita na saida da base conica da
coluna onde esta acoplado um ciclone tipo Lapple (peca2), com 0,04m de didmetro (Dc). Os
coletores (pecas 1b) sdo recipientes cilindricos rosqueados nas saidas inferiores da coluna e do
ciclone.
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O aquecimento do ar de secagem é realizado por sistema elétrico controlado por
controladores do tipo PID. A alimentacdo da emulsdo é realizada pela parte superior da
coluna, através de uma bomba peristaltica (peca 7). A atomizacdo da emulsdo dentro da
coluna é realizada sob pressdo de ar através de um compressor de ar (peca 4).

(4) J
2 (7)
(3) 0

7 10y

T

1. Coluna de fluidizagio
la. Atomizador

lb. Produto

2. Ciclone

3. &r agquecido

4. Compressor

5. Medidores

6. Emulsdo

7. Bomba peristaltica

(1)

[0 [ [0
@ [ [m

(3)

(2)
(1b)

(1b)

Bl ©

Figura 4. Esquema da instalacdo experimental de secagem por atomizacao

3.3 Métodos

A producéo de microcapsulas por fluidizacdo constituiu-se de etapas de preparacéo da
emulsdo e secagem, conforme apresentadas a seguir.

3.3.1 Preparo da emulsao

A emulsdo é a mistura das matrizes encapsulantes com a fase interna. Neste estudo as
matrizes encapsulantes se constituem de uma mistura dos agentes encapsulantes nas
composicOes indicadas na Tabela 3. Vale ressaltar, que o teor de sélidos totais foi mantido
constante para todas as formulacdes.

Para o preparo das matrizes encapsulantes procedeu-se da seguinte maneira: O amido
modificado foi solubilizado em agua destilada aquecida a 80 °C e a maltodextrina e a goma
arabica foram solubilizadas em agua destilada a temperatura ambiente. Apds a solubilizacdo
individual das matrizes, estas foram misturadas e permaneceram por um periodo de 24 horas
em repouso para hidratacdo, conforme recomendacao da literatura (SILVA, 1999).
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Tabela 3: Composic¢éo das emulsdes preparadas para microencapsulamento

Composicédo das matrizes encapsulantes -formulagéo- (%)

Componentes
1 2 3
Maltodextrina 36 36 36
Capsul 10 0 5
Goma Arabica 0 10 5
Agua 44 44 44
Oleo 10 10 10

Na etapa seguinte, apds 24 horas de hidratacdo, foi feita a adicdo do 6leo e procedeu-
se a homogeneizagdo durante 10 minutos, por meio de um homogeneizador de laboratério de
alta velocidade de rotacéo.

3.3.2 Secagem
3.3.2.1 Em leito fluidizado de particulas inertes

Para realizar a secagem da emulsdo no leito fluidizado, uma massa de 400g de
particulas inertes foi colocada na coluna de fluidizacdo, formando o leito de particulas. Depois
da montagem do equipamento de secagem, foi acionado o soprador de ar com vazdo
controlada por meio de valvulas e medida atraves de placa de orificio.

O aquecimento do ar na temperatura desejada para cada ensaio, foi realizado por
resisténcia elétrica, e o controle desta temperatura por um controlador proporcional. Apds
todos os ajustes o0 equipamento permanecia em funcionamento por aproximadamente 1 hora
para estabilizacdo das condi¢Oes de operacdo pré-estabelecidas para cada ensaio.

Passado o tempo de estabilizacdo do sistema, a emulsdo foi alimentada a 0,35m da
base da coluna com vaz&o em torno de 0,018mL/s.

A operacdo de secagem no leito fluidizado (jorro) ocorreu em trés diferentes
temperaturas de ar, 40, 60 e 80 °C.

Amostras dos pos coletados na saida do ciclone, foram imediatamente submetidas as
analises de umidade e Oleo superficial enquanto o restante foi acondicionado em vidros
rigorosamente vedados e armazenados sob refrigeracdo ao abrigo da luz, para as analises
complementares.

3.3.2.2 Em secador por atomizacéo

Para a realizacdo do processo de secagem da emulsdo por atomizacdo, a emulsdo
obtida foi injetada na camara de secagem por meio de um bico atomizador com diametro de
saida de 0,5 mm e vazdo de alimentacdo da emulsdo igual a 0,23 mL/s. A temperatura de
operacdo na secagem, controlada por um controlador do tipo PID, foi de 190 °C do ar de
entrada e 120 °C para o ar de saida, para todos os ensaios realizados deste equipamento.

Igualmente como no caso da secagem em leito fluidizado (jorro), amostras dos pds
coletados na saida do ciclone do atomizador, foram imediatamente submetidas as anélises de
umidade e 6leo superficial enquanto o restante foi acondicionado em vidros rigorosamente
vedados e armazenados sob refrigeracdo ao abrigo da luz, para as analises complementares.
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3.4 Anélises
3.4.1 Teor de umidade

O teor de umidade das amostras do material seco foi determinado procedendo-se da
seguinte maneira; uma massa conhecida do material seco, pesada em balanca analitica, foi
colocada em estufa a temperatura de 105 °C por 5 horas. Decorrido esse tempo as amostras
foram novamente pesadas e o teor de umidade foi entdo determinado por diferenca de peso.

3.4.2 Determinacao de 0leo total

Para determinacdo do contetdo de 6leo total nas amostras do material seco (pd), foi
utilizado o método 43.1.14 da AOAC (1995) para determinacdo de Oleos volateis em
condimentos. O teor de Gleo total se refere ao 6leo presente na superficie e no interior das
microcapsulas que constituem o material seco particulado coletado nos secadores. Para tal
seguiu-se o procedimento descrito a seguir.

Foram adicionados aproximadamente 500mL de agua destilada a uma massa de
aproximadamente 5g de amostra do p6 em um baldo de destilacdo de 1,0 L, conectado a um
hidrodestilador de Clevenger modificado e este a um condensador (GOTTLIEB &
MAGALHAES, 1960). Depois de tudo conectado e devidamente vedado, o baldo foi aquecido
através de uma manta de aquecimento, apds o sistema entrar em ebulicdo a operagdo de
destilagdo continuou por 3 horas.

O oOleo de laranja extraido, arrastado pelo vapor, foi recolhido em 4,0mL de xileno
previamente adicionado ao braco coletor do extrator, separando-se em duas fases, uma
organica e outra aquosa. Ao final da destilacdo a fase aquosa foi descartada e a fase organica
foi recolhida em um recipiente vedado e armazenada sob refrigeracdo, ao abrigo da luz para
posterior analise. A fase organica formada pelo xileno e o 6leo de laranja extraido foi
submetida a analise por cromatografia gasosa, utilizando um cromatografo marca Hewlett
Packard modelo 5890 série 1l com coluna cromatografica HP05 de 0,25 mm de espessura,
diametro interno de 0,32 mm e 30 m de comprimento, operando isotermicamente a 100 °C e
razdo de alimentacdo 1:100 (split 1:100).

3.4.3 Determinacéo de 6leo superficial

A determinacdo da quantidade de 6leo superficial da amostra de p6 seco foi obtida por
meio da lavagem das microcapsulas com hexano. A metodologia aplicada, descrita por
SANKARIKUTTY et al. (1998), consistiu em adicionar 50 mL de hexano a uma amostra de
aproximadamente 6g contida em um becher de 250 mL, sob leve agitacdo para evitar possivel
destruicdo do material, por um periodo de 10 a 15 minutos. Apos um intervalo de tempo de 10
minutos em repouso, para decantacdo das particulas, a suspensdo foi submetida a filtracdo a
vacuo. O papel de filtro e 0 becher ambos com p6 foram mantidos em estufa a temperatura de
105 °C por 5 horas. Apés a retirada do material da estufa, o becher e o papel de filtro
permaneceram em um dessecador até atingirem a temperatura ambiente. A quantidade de éleo
presente na superficie das microcapsulas foi determinada por diferenca do peso antes e apos a
retirada da estufa.
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3.4.4 Morfologia das microcapsulas

Para realizacdo desta analise, as amostras das microcapsulas ficaram em estufa a 60 °C
por um periodo de 7 dias, para remogao total da umidade.

ApoOs esta etapa de secagem total, uma quantidade diminuta (aproximadamente 100
mg) de material foi fixada em pequenos suportes (stubs) por meio de uma fita adesiva de
carbono e entdo recoberta com ouro. Este recobrimento foi realizado no aparelho “Sputter
Coater” modelo SCD 50-BALTEC.

Os stubs contendo as amostras recobertas foram colocados na cadmara do microscopio,
tipo STEREOSCAN 200 e submetidos & um vécuo de 10 ~° Torr de pressdo. As condicdes de
operacao do microscépio foram: aceleracdo de voltagem igual a 25 KV e distancia da amostra
de 18 mm.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

No decorrer deste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados das analises
efetuadas para caracterizar as microcapsulas de 6leo de laranja, produzidas em secador de
leito jorro e em secador por atomizacao “spray dryer”.

Inicialmente serdo apresentados o0s resultados relativos a caracterizacdo das
microcéapsulas obtidas nos dois equipamentos a partir da analise quantitativa da retencéo de
6leo. Posteriormente, serdo apresentados os resultados relativos a analise morfoldgica das
microcéapsulas, através dos quais pretende-se obter informagdes adicionais sobre a influéncia
da temperatura, dos agentes encapsulantes e do tipo de secador no microencapsulamento de
6leo de laranja.

4.1 Caracterizacdo das microcapsulas

A caracterizacdo das microcapsulas obtidas via leito de jorro e via atomizacgdo foi feita
atraves da determinacgdo dos teores de umidade, 6leo superficial, 6leo total, 6leo interno e taxa
de retencdo interna. Todos os ensaios foram feitos em triplicata e para cada teste foram
utilizados 5,0g de amostra.

O teor de oleo interno foi obtido subtraindo-se a quantidade de Oleo retido na
superficie das microcapsulas da quantidade do Oleo total; a taxa de retencdo interna foi
calculada a partir da razéo entre estas quantidades.

Nas Tabelas 4, 5 e 6 estdo apresentados os resultados do microencapsulamento via
leito de jorro e via atomizacdo para as diferentes formulagdes utilizadas. Estes resultados,
como aqueles obtidos por SILVA (1999) e SOUZA et al. (1999), indicam mais uma vez, que
0 encapsulamento em leito de jorro € uma técnica que pode ser considerada viavel e uma
alternativa interessante para substituir o secador por atomizagdo, em determinadas condicdes.
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Tabela 4. Resultados das analises das microcapsulas produzidas em leito de jorro e spray dryer para a
formulagéo 1: (36% Maltodextrina, 10% Capsul)

Temperatura de Umidade Sleo Total Oleo Superficial Oleo Interno Taxa de Retencao

Tipo de secador secagem (°C) %) o (%) (%) In(t(;:)na
40 6,06 83,62 34,34 49,280 58,93

Leito de jorro 60 4,74 86,01 14,28 71,73 83,40
80 3,11 90,64 7,48 83,16 91,75

Spray-dryer 190 2.16 93,30 5,49 87,81 94,12




Tabela 5. Resultados de analises das microcapsulas produzidas em leito de jorro e spray dryer para a
formulacgdo 2: (36% Maltodextrina, 10% Goma arébica)

Taxa de Retencéo

Tipo de secador Temperaturoa de Umidade Sleo Total Oleo Superficial Oleo Interno Interna
secagem ("C) (%) (%) (%) (%) (%)

40 6,71 89,89 35,94 53,95 60,02

Leito de jorro 60 4,53 89,29 30,96 58,33 65,33

80 4,03 90,94 19,52 71,42 78,54

Spray-dryer 190 3,15 90,02 10,35 79,67 88,50
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Tabela 6. Resultados de analises das microcapsulas produzidas em leito de jorro e spray dryer para a
formulacdo 3: (36% Maltodextrina, 5% Goma arabica e 5% Capsul)

Taxa de Retencao

Tipo de secador Tseerzggeé?;u(ro% (;Ie Umidadée%) Oleo Total Oleo Sugz;ficial Oleo((!/::)terno Interna
(%) (%)

40 8,87 90,29 23,11 67,18 74,40

Leito de jorro 60 7,87 85,06 14,69 70,37 82,73

80 4,82 91,88 15,46 76,42 83,17

Spray-dryer 190 3,44 92,01 8,32 83,69 90,96
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Neste trabalho, os valores obtidos para os teores de retencdo interna de 6leo das
microcéapsulas obtidas em jorro sdo semelhantes aos obtidos para o microencapsulamento via
atomizacdo, quando a temperatura utilizada foi de 80 °C, o que confirma a consideracdo
anterior.

4.1.1 Influéncia da temperatura de secagem

O efeito da temperatura € marcante nos resultados obtidos para a caracterizacdo das
microcépsula. O teor de umidade e o teor de dleo superficial diminuiram com o aumento da
temperatura independente da formulagcdo empregada. Estes resultados estdo em acordo com
aqueles obtidos por ANKER & REINECCIUS (1998), para o microencapsulamento de éleo
de laranja em atomizador.Os teores de Gleo total e interno, em consequiéncia, apresentaram
valores que aumentaram com o aumento da temperatura. Nas temperaturas mais baixas, a
secagem se processa em um tempo mais longo e, em consequéncia, a formacgdo da pelicula
encapsulante se retarda ocasionando perdas dos compostos volateis — componentes principais
do 6leo de laranja. Apesar de ndo apresentar resultados quantitativos, Souza et al. (1999),
estudaram o microencapsulamento de 6leo de laranja em leito de jorro, observaram que o
rendimento do microencapsulamento tende a aumentar com 0 aumento da temperatura de
secagem, o que acredita 0s nossos resultados.

E interessante ressaltar que, no microencapsulamento de 6leo de laranja por
atomizacdo, segundo dados de CHUMPITAZ (1995) e ABURTO et al. (1998), ndo foi
observada dependéncia significativa da retencdo de 0leo com a temperatura, ao contrario do
que foi observado neste trabalho e nos trabalhos de SILVA (1999) e SOUZA et al. (1999),
nos quais se utilizou leito de jorro com particulas inertes.

4.1.2 Influéncia dos diferentes agentes encapsulantes
Nas Figuras 5, 6 e 7 estdo apresentados os teores de 6leo superficial, interno e a taxa

de retencdo em funcdo da temperatura para as diferentes formulacoes, valores estes retirados
das Tabelas 4, 5 e 6.
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Figura 5. Teor de 6leo superficial em funcdo da temperatura do ar de secagem para as
diferentes formulagdes.
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Figura 6. Teor de 0leo interno em fungdo da temperatura do ar de secagem para as diferentes
formulages utilizadas.
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Figura 7. Taxa de retencao de 6leo em funcdo da temperatura do ar de secagem para as
diferentes formulacdes utilizadas.

Observa-se que o comportamento das diferentes formula¢bes, no que se refere aos
teores de 6leo superficial, 6leo interno e taxa de retencdo, € distinto na temperatura de 80°C.
No entanto, verifica-se que as formulacdes 1 e 3 se assemelham na temperatura de 60 °C e as
formulacdes 1 e 2 se assemelham na temperatura de 40 °C. Estes resultados indicam que as
formulacdes afetam a retencdo de d6leo e que este efeito esta intimamente ligado a
temperatura.

As formulagdes 1 e 2 se diferenciam por conterem Capsul® ou goma arébica; assim, é
razoavel supor que estes agentes apresentam comportamento idéntico a baixa temperatura
(40°C), ndo influenciando o microencapsulamento quando adicionados & maltodextrina.

As formulacdes 1 e 3 se distinguem por conterem, como agentes diferenciadores, a
primeira, Capsul® e a outra, Capsul®¢ goma arabica. Estes agentes tém comportamento
semelhante na temperatura de 60°C, o que sugere a possibilidade de serem substituidos, ou
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seja, a matriz encapsulante pode ser preparada, adicionando & maltodextrina somente Capsul®
ou uma mistura de capsul e goma ardbica, mantendo as mesmas proporc¢des apresentadas
anteriormente.

Na temperatura de 80°C, estas formulacdes (1 e 3) deixam de se comportar de forma
semelhante, indicando que o agente encapsulante dominante é o Capsul™, j& que nesta
temperatura a formulacdo 1 foi a que apresentou maior indice de retencdo de Oleo. Estes
resultados estdo de acordo com aqueles apresentados por CHUMPITAZ (1995) e ABURTO et
al. (1998) conforme indicado na revisdo da literatura, para o microencapsulamento de 6leo de
laranja via atomizagéo.

A formulagdo 2, contendo apenas goma ardbica como componente diferenciador,
apresentou o pior desempenho frente as outras duas formulagdes, nas temperaturas de 60 e
80°C. Na temperatura de 40 °C, no entanto, seu comportamento ¢ similar ao da formulagdo 1,
que contém capsul como agente encapsulante diferenciador.

Observou-se que as formulages que contém goma arabica como agente encapsulante
produziram microcapsulas com maior teor de 6leo superficial e menor indice de retengédo
interna de 6leo, comparadas com as microcapsulas obtidas da emulsdo que continha apenas
capsul e maltodextrina. Isto provavelmente deve-se ao fato de que a goma arabica produz
emulsdes com menor viscosidade do que aquelas que s6 contém o capsul e a maltodextrina,
retendo assim uma quantidade menor de 6leo, como citado por ABURTO et al. (1998), que
utilizaram estes mesmos agentes encapsulantes para a producdo de microcapsulas de dleo de
laranja.

O processo de encapsulamento via atomizacdo apresentou as maiores taxas de
retencdo interna de oleo, alem do menor indice de Oleo superficial e umidade final das
amostras, quando comparados com o encapsulamento realizado em leito de jorro.

De um modo geral, as formulagdes 1, 2 e 3 tiveram comportamento similar nos dois
secadores, 0 que pode ser verificado quando se comparam os resultados obtidos na secagem
via atomizacgdo com aqueles obtidos em leito de jorro a 80°C.

A formulacdo 1, pode ser considerada aquela que apresentou melhor desempenho
geral nos dois secadores, considerando as temperaturas de 60 e 80 °C utilizadas no secador em
leito de jorro. Esta constatacdo confirma o melhor comportamento do Capsul® frente aos
outros agentes encapsulantes utilizados.

4.2 Andlise morfologica das microcapsulas

A seguir serdo apresentadas as fotomicrografias, obtidas através de microscopio
eletrébnico de varredura. Estes ensaios foram feitos para verificar o efeito dos agentes
encapsulantes e da temperatura na formacdo das microcédpsulas, bem como avaliar a
influéncia do tipo de secador utilizado.

Para avaliar o encapsulamento, ou seja, a presenca do 0leo, foram preparadas amostras
controle sem 0leo, utilizando tanto um secador como o outro.

A andlise morfologica das microcapsulas obtidas nos dois secadores, indicou
diferencas na superficie das capsulas obtidas. Aquelas obtidas em leito de jorro se mostraram
bastante irregulares, apresentando aspecto poroso acentuado, aquelas obtidas em secador por
atomizacdo, se mostraram mais arredondadas apresentando buracos na superficie como se
fossem minlsculas bolhas explodidas. Estas diferencas estdo relacionadas com a formulacéo,
temperatura, e a técnica utilizada para obtencdo das microcapsulas.
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4.2.1 Microcépsulas obtidas através da secagem em leito de jorro

Nas figuras 8, 9 e 10 estdo apresentadas as fotomicrografias das microcapsulas obtidas
através da secagem em leito de jorro, considerando as diferentes temperaturas e as trés
formulacbes (contendo Oleo) e, respectivamente, nas figuras 11, 12 e 13 estdo as
fotomicrografias das amostras controle.

(@) (b)

(©

Figura 8. Fotomicrografias das microcapsulas produzidas com a formulacdo 1 em leito de
jorro, nas temperaturas de 40 °C (a), 60°C (b), 80 °C (c), com aumento de 470 (a), 450 (b), 450
(c). Imagens obtidas em microscépio eletrdnico de varredura.
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@) (b)

Figura 9. Fotomicrografias das microcapsulas produzidas com a formulagéo 2, via leito de jorro,
nas temperaturas de 40 °C (a), 60°C (b) e 80 °C (c) , com aumento de 500 (a), 520 (b), 400 (c).
Imagens obtidas em microscopio eletrdnico de varredura.
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(b)

(c)

Figura 10. Fotomicrografias das microcapsulas produzidas com a formulacdo 3 em leito de
jorro, nas temperaturas de 40 °C (a), 60°C (b) , 80 °C (c) e com aumento de 450 (a), 460 (b),
500 (c). Imagens obtidas em microscépio eletrénico de varredura.
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Figura 11. Fotomicrografias de microcapsulas produzidas em leito de jorro na formulacéo 1, da amostra
controle (sem 6leo) nas temperaturas de 40 (foto a), 60 (foto b) e 80 °C (foto ¢) e aumento de 400 (a),
400 (b) e 430 (c). Imagens obtidas em microscopio eletrdnico de varredura.
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(b)

(©

Figura 12. Fotomicrografias das microcapsulas produzidas em leito de jorro na formulagéo 2,
da amostra controle (sem 6leo) nas temperaturas: 40 (a), 60 (b) e 80 °C (c) e com aumento de
650 (a), 650 (b) e 650 (c). Imagens obtidas em microscopio eletrénico de varredura.
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(b)

(©

Figura 13. Fotomicrografias das microcapsulas produzidas em leito de jorro na formulagéo 3,
da amostra controle (sem 6leo) nas temperaturas de 40 (foto a), 60 (foto b) e 80°C (foto c), e
com aumento de 700 (a), 650 (b) e 700 (c). Imagens obtidas em microscépio eletrénico de

varredura.
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Comparando-se as fotomicrografias das amostras com 6leo (Figuras 8, 9 e 10) e das
amostras controle sem 0leo (Figuras 11, 12 e 13), para todas as formulacGes e temperaturas
utilizadas, observou-se que as paredes das microcapsulas que contém éleo possuem buracos e
pequenas cdmaras. Naquelas sem 0leo, fica evidente a auséncia de buracos na superficie e no
interior das paredes das microcapsulas, o que pode ser um indicativo que o 6leo se deposita
nestes buracos.

Comparando-se estas fotomicrografias com os resultados obtidos pelas analises
quantitativas de teor de 6leo contido nas microcapsulas, para todas as formulagdes e em todas
as temperaturas de secagem (Tabelas 4, 5 e 6), é aceitavel supor que estes buracos sejam 0s
locais onde o 6leo fica retido nas microcapsulas.

Em uma mesma temperatura, para cada formulagdo utilizada, observou-se diferente
distribuicdo dos buracos das microcéapsulas, bem como uma irregularidade bastante acentuada
na forma das microcapsulas, em todas as amostras obtidas, independentemente da formulagdo
utilizada.

Tanto o tamanho como a distribuicdo dos buracos na superficie das microcapsulas
obtidas com diferentes formulagdes parecem estar relacionados com o tipo de agente
encapsulante, refletindo tanto no teor de 6leo interno como no teor de oleo superficial, como
pode ser constatado pela analise dos resultados das Tabelas 4, 5 e 6.

4.2.2 Microcapsulas obtidas através da secagem por atomizacio “spray dryer”

O formato das microcapsulas obtidas via secagem por atomizacdo é diferente das
anteriores obtidas em leito de jorro, como pode ser verificado através das Figuras 14 e 15.
Observou-se espacos no interior das microcapsulas que, provavelmente, sdo 0s espacos onde
0 Oleo se encontra, ja que nas amostras controle, as superficies ndo apresentam buracos e 0
formato das capsulas é bastante diferenciado.
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@) (b)

Figura 14. Fotomicrografias de microcapsulas produzidas via atomizacao “spray dryer” a temperatura
de 190 °C, nas formulagdes: 1 (foto a), 2 (foto b) e 3 (foto c). Imagens obtidas em microscopio
eletrdnico de varredura, com aumento de 500 (a), 450 (b) e 530 (c).
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(b)
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Figura 15. Fotomicrografias de microcapsulas produzidas via atomiza¢do “spray dryer” a
temperatura de 190 °C, nas formulacdes: 1 (foto a), 2 (foto b) e 3 (foto c), e aumento de 400 (a),
400 (b) e 600 (c) para amostra controle (sem 6leo). Imagens obtidas em microscopio eletrénico de

varredura.
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4.2.3 Microcépsulas obtidas em leito de jorro e através da secagem por atomizacao

Quando comparadas as fotomicrografias das microcapsulas obtidas via secagem em
leito fluidizado de jorro, com as obtidas via secagem por atomizagdo, para as diferentes
temperaturas e formulagcfes usadas neste trabalho, observou-se atraves das Figuras 16, 17 e
18, que a morfologia superficial das capsulas é distinta; os buracos onde se supde que o 6leo
esteja retido, sdo diferentes e apresentam distribuicdo heterogénea.

Estas diferencas morfologicas parecem ter ligacdo direta com as caracteristicas de cada
processo, considerando formulagédo, temperatura e tipo de equipamento de secagem.

(@) (b)

(c) (d)

Figura 16. Fotomicrografias de microcapsulas produzidas em leito de jorro e via atomizacao “spray
dryer” na formulagdo 1, nas temperaturas de 40 (a), 60 (b) e 80 °C (c), e 190 °C para o “spray dryer”
(d). Imagens obtidas em microscépio eletrénico de varredura, com aumento de 470 (a), 450 (b), 450
(c).e 500 (d).
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(b)

(d)

Figura 17. Fotomicrografias de microcapsulas produzidas em leito de jorro e via atomizagdo “spray
dryer” na formulagio 2, nas temperaturas de 40 (a), 60 (b) e 80 °C (c), e 190 °C para o “spray dryer”
(foto d). Imagens obtidas em microscopio eletrénico de varredura, com aumento de 500 (a), 520 (b),

400 (c) e 450 (d).
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(©) (d)

Figura 18. Fotomicrografias de microcapsulas produzidas via leito de jorro e¢ via atomizacdo “spray
dryer” na formulagdo 3, nas temperaturas de 40 (a), 60 (b) e 80 °C (c), e 190 °C para “spray dryer” (d).
Imagens obtidas em microscopio eletrénico de varredura, com aumento de 450 (a), 460 (b), 500 (c) e

530 (d).
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5. CONCLUSOES

Com base nos objetivos estabelecidos inicialmente para este estudo, quais sejam:
avaliar a influéncia da temperatura e do material encapsulante no microencapsulamento de
6leo de laranja em leito de jorro e comparar os resultados com aqueles obtidos em secador por
atomizacéo (spray dryer), sdo apresentadas as conclusdes a seguir.

O aumento da temperatura do ar de secagem no secador em leito de jorro, influenciou
na retencdo de 6leo reduzindo o teor de umidade e de dleo superficial e aumentando a taxa
retencdo interna de éleo.

As formulagdes contendo capsul apresentaram melhores resultados na retencdo de 6leo
interno exibindo comportamento idéntico a 60°C e se diferenciando nas outras temperaturas
estudadas; aquela que continha apenas Capsul® e maltodextrina (formulagdo 1), apresentou
maior taxa de retencdo na temperatura de 80°C, a que continha Capsul®, goma arabica e
maltodextrina (formulagdo 3), apresentou maior taxa de retencéo na temperatura de 40°C.

A formulacdo 2 contendo maltodextrina e goma arabica apesar de, na temperatura de
40°C, apresentar comportamento semelhante a formulagdo 1 (maltodextrina e Capsul®),
exibiu o pior desempenho entre todas as formulagdes utilizadas.

De um modo geral, o processo de encapsulamento via atomizacdo apresentou as
maiores taxas de retencdo interna de 0leo, alem do menor indice de dleo superficial e umidade
final das amostras, quando comparados com o encapsulamento realizado em leito de jorro, no
entanto, as formulagdes 1, 2 e 3 estudadas, apresentaram comportamento similar nos dois
secadores a 80°C.

A analise morfologica das microcapsulas obtidas nos dois secadores, indicou
diferencas na superficie das capsulas obtidas. Quando as fotomicrografias das microcapsulas
obtidas para as diferentes temperaturas e formulagdes usadas neste trabalho sdo comparadas,
observa-se que a morfologia superficial das capsulas € distinta; os buracos onde se supde que
0 Oleo esteja retido, sdo diferentes e apresentam distribuicdo heterogénea. Estas diferencas
morfologicas parecem ter ligacédo direta com as caracteristicas de cada processo, considerando
formulacéo, temperatura e tipo de equipamento de secagem.
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6. PERSPECTIVAS
De acordo com as observacgdes feitas durante o desenvolvimento deste trabalho e os
resultados obtidos, sdo propostas de investigacdo para novos trabalhos:

- avaliar a taxa de liberacdo (release) de material encapsulado em leito fluidizado de
particulas inertes (jorro), e em secador por atomizacao (spray dryer).

- fazer um estudo minucioso sobre a estrutura porosa das microcapsulas obtidas via
leito de jorro e sua influéncia na retencdo e estabilidade das microcapsulas formadas
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